002284940 

WPI AccNo: 79-84148B/197947 

Isopropylbenzene derivs. - useful as spark discharge inhibitors for 
negatively charged surfaces, panic, photographic films undergoing 
processing 

Patent Assignee: MINNESOTA MINING CO (MINN ) 
Number of Countries: 001 Number of Patents: 001 
Patent Family: 

Patent No Kind Date ApplicatNoKind Date Main IPC Week 
BE 876238 A 19791114 197947 B 

Priority Applications (No Type Date): BE 876238 A 19790514 

Abstract (Basic): BE 876238 A 

Novel isopropylbenzene cpds. are of formula (I) In (I), Rl -4 are 
each H or 1-4C alkyl (pref. methyl); X is COO or S03 and Rf is a 
fluronated organic gp.; pref. fluorinated alkyl. In a pref. cpd. R thyl 
R2 to R4 are H and RfX circled negative is C5F1 1C02 circled negative. 

(I) are used for coating surfaces, partic. photographic films 
during their processing or prodn., to prevent generation of spark 
discharge when these surfaces becomes triboelectrically negatively 
charged by friction with other surfaces. 
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Le WInlstre ties Affaires Economlques, 

Vu la loi du 24 mat 1854 sur les brevets dinvention ; 

Vu la Convention d' Union pour la Protection de la Propriiti Industrielle; 

Vu le proces-verbal dressi le 14 mai 15 *- 20 

au Service de la Propriete industrielle; 



ARRETE : 



Article 1. — 11 est diUvri d la Ste dite : MIMESOIA MHJING AM) 
MAlTOPACrUEING COMPANY, 

5M Center, Saint Paul, Minnesota 55101, (Etats-Unis d'Amerique), 
repr. par le Bureau Gevers S.A. a Bruxelles, 
m brevet ^invention pour: ^ T ± v ^ s d 'isopropylbeazeae et leur preparation, 

qu'elle declare avoir fait l'objet d'une demaade de brevet 
deposee en Grande-Bret agnc le 15 mai 1978, n° 1955^778. 



Article 2. — Ce brevet lui est dtWvri sans exarnen prialable, A ses risques et 
perils, sans garantie soit de la rcaliti, de la nouveauti ou du merit* de t invention, soil 
de lexactitude de la description, et sans prejudice' du droit des tiers. 

Au present arreti demeurera joint un des doubles de la specification de rinvention 
(mimoire descriptif tt eventuelkment dessins) signes par linttressi et diposis a lappui 
de sa demande de brevet. 

Bruxelles, le 14 novembre 1973. 

PAR DELEGATION SP£CIAL£: 




Dlrecteur 
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MEM 0 I R E DESCRI P*T I P 
depose ^ l'appui d'une demande de 
BREVET D ' INVENTION 
au nom de : 

MINNESOTA MINING* AND MANUFACTURING COMPANY 
pour : 

"Derives d • isopropylbenz&ne et leur preparation * 
Priorite d'une demande de brevet en Grande -Bret agne deposee le 
15 mai 1978 sous le n* 19554/78 



La pr^sente invention est relative £ des derives cl'iso- 
propylbenzene et a. leur preparation. 

La demande de brevet britannique n° 19554/78 de la de- 
manderesse decrit un proced§ de suppression de decharges d'etin- 
5 celles 4 partir d'une surface susceptible d'etre ou de devenir ne- 
gativement charg6e, dans lequel on traite la surface avec un iso- 
propylbenzene portant un substituant avec une constante de Hammett 
c de -0,17 3t +0,82 en position 2 ou 4 par rapport au groupe iso- 
propyle, ou un substituant avec une constante de Hammett C de 0,0 

10 £ +0,88 en position 3 par rapport au groupe isopropyle. 

D*\ine fagon inattendue, les surfaces traitees avec un 
derive d 1 isopropylbenzene de ce type ont une tendance reduite a la 
dScharge d'etincelles lorsqu'elles portent une charge triboelec- 
trique negative. Le traitement d'une surface avec un derive 

15 d 1 isopropylbenzene n'enrpSche pas une charge negative de se former 
■sur la surface ni une charge negative form§e sur cette surface de 
se decharger. A la place de cela, il supprime les decharges 
d'etincelles £ partir de cette surface. 

Le precede ci-dessus presente une application particu- 

20 liere pour reduire les decharges d'etincelles a partir de pellicu- 
les photographiques et en particulier a partir de pellicules pho- 
tographiques radiographiques . Un derive d' isopropylbenzene appli- 
qu£ % la surface de la pellicule reduit les marques statiques pro- 
venant d'un electrification de contact. 

25 Les conditions pour qu'un derive d' isopropylbenzene soit 

utilisable avec une pellicule est qu'il doit fitre capable d'etre 
recouvert par la couche superieure formSe de gelatine protectrice 
et qu'il doit 6tre capable d'emp§cher une exposition de la pelli- 
cule par la decharge d'etincelles de la cliarge statique produite 

30 par une manipulation sous des conditions de faible humidite. Le 
derive ne doit pas degrader les propriety photographiques de la 
pellicule. Le derive doit €tre efficace i une humidite relative 
de 40% ou moins, au-dessus de cette humidity la gelatine etant 
suffisamment hygroscopique pour former une couche conductrice sur 

35 la surface de la pellicule et empe'eher la formation d'une charge 
statique . 

De plus, le derive d* isopropylbenzene ne doit pas Stre 
soluble aux faibles concentrations dans la solution de gelatine 



utilis^e pour la couche sup£rieure* 1« <?4riv£ doit Stre compara- 
ble avec la gelatine et les agents de dureissbment e-fc doit posse- 
der les propr±6t6s tensio-actives qui con££rent une faible tension 
superficielle sur la solution de gelatine et qui permettent de con- 
5 centrer le d£riv£ a la surface de la couche. Finalement, le d£ri- 
v6 d'isopropylbenz&ne doit conf€rer des caracteristiques de charge 
negative £ la suxfiace de la gelatine puisque les d€charges d'Stin- 
celles ne peuvent Stre supprim£es qu'a^partir de surfaces char- 
ges n^gativeroent-. 
10 Un but de la prSsente invention est de pr£voir des d6ri~ 

v£s d'isopropylbenz&ne que l'on peut utiliser pour ' r6duire les de- 
charges d'fetincelles & partir de pellicules photographiques » 

Par- consequent, suivant la pr£sente invention, on pre- 
voit un isopropylbenz&ne repondant a la formule gen£rale : 

15 



20 



25 




R X X 0 



1 2 3 4 

dans laquelle R , R , R et R repr€sentent un atome d'hydrog^ne 
ou un groupe alkyle infirieur ayant jusqu'a 4 atomes de carbone, 

repr£sente COO® ou SO®, et representee un radical organique 
fluore tel que d£fini ci-apr£s„ 

30 Le radical organique fluore R^ est d£f ini. comme etant un 

radical aliphatioue sature ayant jusqu'a 20 atomes de carbone et 
de preference ayant au inoins 3 atomes de carbone, dont la chalne 
carbonee peut fitre droite ou branch^e, ou bien s"il s'agit d'un 
radical cycloaliphatique suff isamment grand, la chalne carbonee 

35 peut fitre interrompue par des atomes d'oxygfene bivalents ou 

d' azote trivalents relics uniquement a des atomes de carbone .pour 
autant que le radical ne contienne pas plus d'un hfiteroatome , 
c'est-^-dire de 1' azote ou de l'oxygSne, pour deux atomes de car- 



bone dans la chatne carbon£e , le radical Stant totalement fluorS 
& 1' exception qu'il peut contenir des a tomes d § hydrogSne ou de 
chlore comrae substituants, pour autant que pas plus d'un seul ato- 
me d'hydrog&ne et de chlore ne soit present dans le radical pour 
5 chaque atome de carbone. . Le radical f luoroaliphatique est de 
prSfSrence un radical perfluoroalkylg ayant une chatne caxbonSe 
qui. est 5 droite ou branchSe. 

. -^ La va * iat ion de la poudre tensio-active avec la dimen-~ 
siori -de-da chalne R f est discutSe par Kirk-Othmer aans Encyclope- 

10 dia of Chemical Technology, Edition, volume 9, page 724 a 726, 
donnS k titre de r£f€rence. Toutefois, en considSrant les pro- 
priStes de conduction idnique et d' electrification negative 
conferees par l'acide ^luorocarbonS , les radicaux R f ayant 1 et 2 
atomes de carbone s'avferent egalement int&ressants. 

15 Des exemples de groupements jB^5^ appropries sont les 

suivants :perfluoro-octyl sulfonate' et carboxylate, et perfluoro- 
pentyl sulfonate et carboxylate. 

Les composes de 1* invention sont compatibles avec la 
gelatine et montrent une bonne suppression des Stincelles dans les 

20 pellicules photographiques. Les composes dans lesqaels deux ou 
plus de deux radicaux parmi les radicaux R 2 , R 3 et R 4 reprSsentent 
de l'hydrogfene rSagissent avec le formaldehyde et par consequent 
ne peuvent pas Stre utilises avec les pellicules durcies au for- 
maldehyde. Toutefois, ils montrent de trSs bons effets de sup- 

25 pression des Stincelles avec les pellicules durcies par d'autres 
agents, par exemple l'alun de chrome. Les composes dans lesquels 
au moins deux des radicaux R 2 , R 3 et R 4 reprSsentent un alkyle 
infSrieur peuvent Stre utilises avec les pellicules durcies au 
forraald^yde et sont pr£f€res. Les composes de 1' invention peu- 

30 vent Egalernent Stre appliques sous la forme de couches superf i- 
cielles i partir d'une solution ou sous la forme d'autres compo- 
sitions d'enduction superf icielles, comme dScrit dans la demande 
de brevet britannique n° 19554/78. 

Les composes de la prfisente invention peuvent Stre pre- 

35 pares d'apr&s le schema rSactionnel suivant z 
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La reaction de Leuckhart et la reaction de Eschweiler- 
Clarke sont decrites dans Organic Reactions, volume 5, I960, Wilev, 
et la reaction de Leucfchart-Wallaoh dans Name Index of Organic 
Reactions, Gowan et Wheeler, Longmans, I960. 
5 I/acylation de 1 'isopropylbenzfene est de preference 

realis^e en presence de chlorure d' aluminium comme catalyseur, 
Les etapes restantes dans le schema reactionnel sont realisees 
suivant des techniques traditionnelles. 

L 1 invention sera k present illustree par les exemples 
10 non limitatifs suivant s» 

Bxemple 1 

Preparation du perf luoro-octyl sulfonate de l-(4-isopropylphe- 

nvl) ethyl ammonium 

On chauffe du formamide (78 g) au reflux & 2O5°C-208°C 
15 dans un ballon pourvu d'un entonnoir k dScantation et d'un appa- 
reil de Dean et Stark. II est essentiel que le formamide reste 
limpide ^ la temperature de reflux; si des gouttes de couleur 
brun fonce se foment dans le condensat, la matifere doit fitre pu- 
rif iSe. 

20 On ajoute goutte k goutte au formamide en ebullition un 

melange de 4-isopropylacetoph£none (81 g) et d'acide formique 
(19 ml 98/10094) . Le liquide mousse abondantment au fur et £ mesure 
que les gouttes entrent dans le formamide et deux couches se for- 
ment dans l^appareil de Dean et Stark. La couche supSrieure est 

25 constitute principalement par la cStone et on la laisse faire ab- 
sorption dans le melange de reaction. On s§pare par ecouleinent 
les 15 premiers ml de la couche inf€rieure et on la laisse ensuite 
Sgalement faire absorption. La solution de reaction devient d'une 
couleur jaune or et la temperature int£rieure descend jusqu'& 180*C 

30 au fur et S mesure que 1* addition se pour suit. L' addition est rSaii- 
sSe sur une periode de 1 heure et on chauffe le melange de reac- 
tion a une temperature inter ieure de 185 °C pendant 4 heures sup- 

* 

piementaires. Apr&s ref roidissement , le melange de reaction reste 
homog≠ si la solution froide se separe en deux phases, la reac- 
35 tion n'est pas complete. 

On verse le melange de reaction dans de I'acide chlorhy- 
drique 5 5056 (300 ml). Le formamide s'hydrolyse rapidement et une 
huile precipite. On ajoute de methanol (50 ml) pour obtenir une 



solution claire et on porte & §bullition cette solution & une 
temperature de -jeflux pendant 6 heures. Aprfes ref roidissement, 
cette solution est basifiee avec une solution d'hydxoxyde de so- 
dium & 40% et une- huile jaune precipite, Lorsqu'elle est froide f 
5 on extrait l'huile avec de 1* ether, on separe la solution 3t 

lather et on sfeche sur sulfate de magnesium. Une Evaporation de 
la solution & 1* ether donne une huile jaune qui est distill£e k 
la pompe k eau et l»on obtient de la l-(4-isopropylph6fryl)gthyl- 
aniine sous la forme d'une huile incolore, avec un point d'Sbulli- 
10 tion de 106° a 108°C/12 mm (point d 'ebullition rapports : 111°'-V., 
113°C/15 mmF, rendement de 65%. 

Resultats RMN = 1,17 b (SH) doublet (J = 7Hz) ; 

1,20 5 (3H) doublet (J - 7Hz) ; 
1,29 6 (2H) singlet ; ' > 
IS 2,78 £ (IE) raultiplet (J =.7H2) ; 

3,89 6 (1H) quartet (J = 7Hz) J ' ; '• •/ 
7 r 10 3(4H) doublet. 
On prepare le sel de perfluoxo-octyl sulfonate en m£lan- 
geant une solution de 1~ (4-isopropylpbSnyl) ethyianiine (16,1 g) 
20 dans I'ethanol (20 ml) avec une solution d'acide perfluorooctyl- 
sulfonique (SO g) dans l'Sthanol (ISO ml) . On evapore la solu- 
tion a sec et on recristallise le rSsidu dans du clUoroforme sous 
la forme de plaquettes incolores, moll&s de perfluorooctyl sulfo- 
nate de l-(4-isopropylph£nyl) 6thyl ammonium, point de fusion de 
25 158°C( decomposition) . 
Analyse : c i9 H iQ F i7 N0 3 S 

% Calculi : C: 34,40 ? H: 2,73 ; N: 2,11 
% TrouvS : C: 34,3 ; H: 2,5 ; 2,2 

Exemple 2 

30 Preparation du perfluoro-octyl sulfonate de N-m6thyl-l- (4-isopro- 

pylph£nyl) gthvlarmaonium 

On agite k fond une suspension de l-(4-isopropylph€nyl) 
ethylaiaine (81 g) dans une solution d'hydroxyde de sodium (SO g) 
dans l'eau (250 ml) a la temperature ambiante* On ajoute goutte 

35 a goutte du sulfate de dim6thyle (64 g) & la suspension agit6e 
sur une p6riode de 1 heure. On conserve la suspension dans un 
refrigSrateur pendant la nuit et trois couches se ferment.. On ex- 
trait la couche supSrieure de mati&re organique avec de l 5 Sther, 



a* * • 3 » • * ♦ * * 
• ©• »• • ♦ J 

on s^pare la solution a 1* ether et on s&che sur du sulfate de ma- ' 
gn£sium anhydre. On 6vapore l*§ther sous tine pression r6duite, 
on obtient una huile jaune qui est distill£e au moyen d'uns pompe 
i eau et on obtient de la N-mSthyl-l-(4-isopropylphenyl) Sthyl- 
5 amine (production de 61 g ; rendement de 69%) sous la forme d'une 
huile incolore, point d f Ebullition de 112°-114 tt C /20 nua. 

On prepare le sel de perf luoro-octyl sulfonate en mSlan- 
geant une solution de N-m£thyl-l-(4-isopropylph6nyl) €thylamine 
(17*6 5) dans I'^thanol (20 ml) avec une solution d 1 acide p^r- 
10 fluoro-octylsulfonique (50 g) dans l'ethanol (150 ml). On Svapo- 
re la solution & l'ethanol sous pression rSduite et on recristal- 
lise le residu solide dans le chloroforme sous la forme de pla- 
quettes incolores, molles de perf luoro-octylsulfonate de N-m6thyl- 
l-(4-isopropylph£nyl) ethylammonium> (60 g) . 

15 Analyse : C 20 H 20 F 17 N °3 S 

% Calcule : C: 35,4 ; H: 2,98 ; N: 2,07 
% TrouvS : C: 33,05: H: 2,43 ; N: 2,09 

Exeniple 3 

Preparation du perf luoro-octyl sulfonate de N-N-dim6thyl-l-(4- 

20 iso-propylphSnyl) fethyl ammonium 

On ajoute de la l-(4-isopropylphenyl) Sthylamine (40 g) 
pr£cautionneusement tout en ref roidissant cl- de T acide f ormique 
.(55 g y 98 96). On ajoute une solution de formald§hyde (125 ml ; 
32%) et on chauffe la solution au bain-marie sous reflux pendant 

25 16 heures. La solution bouillonne violemment au dSbut mais le de- 
gagement de gaz ne se maintient pas. Apr&s ref roidissement , on 
ajoute de 1" acide chlorhydrique (50 ml ; 35% en poids/volume) et 
on Svapore la solution sous la forme d 1 un sirop pour sSparer le 
formaldehyde et l 1 acide f ormique. Le residu est rendu alcalin 

30 avec une solution d'hydroxyde de sodium et on extrait la matifere 
organique avec de l'Sther. Aprfes sSchage, on Svapore l'Sther, on 
obtient une huile brune qui est distill€e a la pompe k eau et I'on 
obtient de la N-H-dimethyl-1- (4-isopropylph§nyl) fithylamine sous 
la forme d'une huile incolore avec un point de fusion de 124°- 

35 126°C/20 mm (production de 30 g ; rendewent de 70%) 



Resultats RMN. Solution a 5% dans du deuterochloroforme 

1.2 5 (6H) doublet (J - 7 Hz) , 

1.3 $ (3H) doublet (J = 7 Hz) , 
2,15 5 (6H) singlet, 

5 2,83 S (1H) multiplet (J = 7 Hz) , 

3,7 6 (1H) multiplet (J = 7 Hz) , 
7,1 6 (4H) singlet. 

On obtient le meme compose par une methylation de la N- 
mStliyl-l-(4-isopr©pylph6nyl) ethylamine par chauffage aveo de 
10 l'acide formiqae et du formaldehyde au bain-marie pendant 6 heu- 
res (rendemenfc de 74%) . 

On prepare le sel de perf luoro-octyl sulfonate en chauf- 
fant une solufcion.de N,N-dimethyl-l-(4-isopropylph§nyl) ethylamine 
(19,0 g) dans l'ethanol (20 ml) avec une solution d'acide perfluo- 
15 ro-octyl sulfonique (50 g) dans l'ethanol (L50 ml). On Svapore la 
solution a l'ethanol sous une pression reduite,eton recristallise 
le residu solide dans du chloroforme sous la forme de plaquettes 
incolores de psrfluoro-octyl sulfonate de N,N-dimethyl-l-(4-iso- 
propylphenyl) ethylammoniuro (65 g) , d'un point de fusion de 65 »C. 
20 Analyse : C^H^F-jyiOgS 

%Calcule : Cs 36,48 ; Hs 3,21 ; N: 2,00 
^Trouve : Cs 36,08 ; H: 2,72 ; N: 2.2L. 

Example 4 

preparation du perf luoro-octyl sulfonate de N,N,N-trimethyl-l- (4- 

25 isopropvlPhgnvl) gthvlammo nium . . -■■ 

On ajoute lentement du sulfate de dimethyle (25,2 g), 
dans de l'ether sec (100 ml) a une solution refroidie a l'eau. 
agitee de N,N-diinSthyl-l-(4-isopropylphenyl> ethylamine (19,0 g) 
dans de l'ether sec sur une periode de 30 minutes. La faction 
30 progresse doucament et une huile visqueuse apparait sous la forme 
de gouttelettes dans l'ether. On" arrefcej.' agitation et ari re-^ 
cueille l'huile au fond du recipient, en'laissant l'ether; se de- 
canter. L'buile cristallise par abandon. On dissout ce produit 
:,.>---£s V de i;§thanal sec (50 ml) et on 1« ajoute a une solution 
35 d'ethylateMe sodium (2,3 g de sodium) dans l'ethanol (1O0 ml). 
On conserve la solution a l'ethanol a O 0 C pendant la nuit et il 
se forme lentement un depSt de methosalfate de sodium. Le depOt 
est separe par filtration et l'on ajoute de l'acide perfluoro- 



10 

octylsulfonique (50 g) dans l'<Sthanol aa. filtrate , ,^. w - „ , , 
est SvaporSe & sec ct on rocristallise le r6sidu dan^du 'w^^y^^ 
forme aprfes abandon a 0°C pendant la nuit. On obtient des'pla- 
quettes incolores de perf luoro-octyl sulfonate de N,N,ltf-trime-i- • " 
5 (4-isopropylph6nyl) dtliylammonium (production de 62,3 g; rende- 

ment de 885© . ? 

Anal ^ se - : ^^VV ; 

% CalculS : C: 37,46 ; H: 3,43 ; N: 1,99 

% Trouv§ r C: 37,4 ; H: 4,1 ; N: 2,3. J 

10 Exemple 5 . 3 

Preparation «,du perfluoro-octyl sulfonate de l-(4-isopropylph£nyl) ! 

6 thyl ammonium 

On ajoute lentement une solution de (4-isopropylph6nyl) 
ethylamine (16,3 g) dans 1' acetone (50 ml) k une suspension de 

15 fluorure de perf luoro-octyl sulfonyle (50,3 g) dans. .1' acetone 1 
(100 ml) et la triethylamine (10,1 g) agitSe a fond. La tenpSira- j 
ture monte jusqpi'^ 35 °C et on la maintient k cette valeur en con- j 
•tr&lant le taux a* addition. Le melange de reaction devient lim- j 
pide au fur et & mesure que la reaction progresse et il devient 

20 par la suite brun clair. La solution est agit^e pendant 1 heure 
supplementaire avant d'Svaporer k sec. On lave le r§sidu avec de 
l'eau et on extrait le rSsidu organique avec de l'Sther (200 ml) . 
On sfeehe soigneusement la couche & l*6ther avec du sulfate de ma- 
■ gnSsium et .on Svapore sur un 6vaporateur rotatif pour pellicules 

25 jusqu'i l'obtention d'un sirop brun. On ajoute du chloroforme 
(100 ml) et on evapore la solution & la pression atmosph^rique 
jusqu'S une temperature de cuvette de thermom&tre de 63 °C. Apr&s 



1 

t 

i 
i 

A 
\ 

stockage & O e C pendant la nuit, le produit cristallise sous la j 
forme d 1 aiguilles jaunes. Une recristallisation du toluene j 
30 avec du charbon y6g£tal donne des cristaux duveteux de perf luoro- f 
octyl sulfonate de l-(4-isopropylph6nyl) §thylammonium, d'un point 3 
de fusion de 158 P C (production de 38 g ; rendement de 59%) • | 
Rfisultats RMN ~ Solution 4 5% dans le DMSO (dj | 

1,21 8 (6H) doublet ( J = 7 Hz) 1 

35, .. '1,51 6 (3H) doublet (J = 7 Hz) 1 

2,9 6 (1H) multiplet (J « 7 Hz) | 

4,4 6 (1H) multiplet (J » 7 Hz) -\ 

7,34 S (4H) singlets " '? 

8,15 6 (3H) large pic [avec CF 3 C00H] i 



'•^<y./ , ^r^^i r oyait initialement que le co:npos§ pr6p?,r£ 6tait le 
N- [l- (4-isopropylph6nyl) £thyl ]perf luoro-octyl sulf onamide . Toute- 
£uib, 1 " analyse <x uuutxe que Ic compose cidit Vui ©el d'aoluS GUl- 
fonique. II est apparu qu'une molecule d'eau s'fitait introduite 
5 au cours de la reaction. L'eau pourrait avoir 6t6 formSe de deux 
fa^ons diff£rentes : 

1) I/acfitone utilisfee est un solvant non s6ch§ de labora- 
toire, normaL qui contiexit n£cessairement quelques poor-cent d'eau. 

k . Cette quantity aurait £t£ suffisante pour hydrolyser. le fluorure 
10 de perf luoro-octyl sulfonyle en acide, en particulier en presence 
de tri£tbylamine. 

2) I/eau cle lavage du supposd sulfonamide aurait peut-6tre 
hydrolysS le compost en le sel d' acide sulfonique. 

On croit que le point 1) est 1* explication la plus pro* 
15 bable pour la formation du sel d' acide. 

Le tableau suivant donne les r^sultats des composes de 
1* invention pr6par6s suivant les exemples 1 a 5 ou par des procS- 
d6s analogues. Dans chaque compost, R f 3^ repr^serite CqF^SO^, & 
1' except ion du compost marque (*) dans lequel represente 
20 C 5 F U C0®. 
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Eatemple 6 

Les propri€t6s de suppression des etincelles des composes 
de 1' invention sont essay^es dans une couche supSrieure formSe de 
gelatine. appliqu€e & une pellicule photographique . 
5 I'appareil utilise pour examiner les caract£ristiques 

ae prise de charge et 1' incidence des dScharges d'Stincelles est 
form6e d'un cylindre en acier inoxydable mis h la terre, command^, 
en contact avec un cylindre non inStallique compensateur. On fait 
passer une feuille de mati&re entre les cylindres et on la re- 

10 ctxeille dans un bac. La charge sur la surface de la matifere est 
d£cel£e au flioyen d'une sonde §lectrometrique* la surface du cy- 
lindre non metallique peut fitre modifiee en I'entourant d'une 
feuille de mati&re de telle sorte que la surface en contact avec 
la matifere & examiner puisse presenter une fonction de travail 

15 differente. La detection et l'enregistrement des dScharges 

d' etincelles, sont xnesur^es en utilisant une feuille de pellicule 
photograpfcique prSsentant une sensibility 61ev§e & la lumifere 
bleue. Chaque morceau de pellicule est ensuite amene entre les 
cylindres dans une chambre noire avec une lumiSre inactinique ap- 

20 propriee, et est ensuite d^veloppe et fix£ d'une mani&re tradi- 
tionnelle. On constate des marques noires intenses sur certaines 
feuilles dues & 1' exposition de la matifere sensible £ la lumifcre 
par la lumifcre emise au cours d'une d6charge Slectrique. On a 
constats que la polarity de la charge statique induite sur la 

25 pellicule au cours du procSde aux cylindres se signale par le 
type de marquage. Un potentiel statique n§gatif sur la surface 
de la pellicule photographique donne.lieu & des images denses et 
nettes exactement analogues k celle.-d'un flash de lumi&re. Un 
potentiel statique positif sur la surface de la pellicule photo- 

30 graphique donne des images sans forme, diffuses se differencial 
clairement des marques dues & une dScharge sur nne surface char- 
gSe n^gativement. 

Les marques visibles sur chaque pellicule sont clas- 
sics visuellement suivant l'6chelle 0 a ±5* La valeur zSro est 

35 attribute aux pellicule s ne pr£sentant aucune marque et la valeur 
5 est attribute aux pellicules portant de nombreuses marques ren- 
dant la pellicule inutilisable. Un signe positif reprSsente des 
marques attributes a. un potentiel statigue positif et un signe 
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nSgatif repr£sente des marques attributes h un potentiel statique 
. nSgatif. 

,Le -taLbleau 2' su.iyant rapporte les rtsultats des essais 
realises en la minant la pelliciile a line humiditS relative de 25% 
5 avec les additif s de suppression des £tincelles dans la couche su 
*'p§rieure. Les composes de 1' invention sont compares & un compos§ 
connu utilise pour la reduction des marques statiques dans les 
pellicules photographiques, ainsi que cela est d6crit dans le 
brevet des Etats-Unis d'Ameriquz n° 3.850.642. 
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REVEMp T CATION'S 

1. Isopropylbenzfcne, caracterise en ce qu'il repond 4 
la formule ggnerale : 



10 




R f X 0 



15 

12 3 4 

dans laquelle R , R, R et R representent independaxutient un atome 
d'hydrogfcne ou un groupe allcyle infer ieur ayant jusqu'i 4 atomes 
de carbone, represente COC^ ou SO^, et R f repr^sente un radi- 
cal organique fluore. 
20 2. Compose suivant la revendication 1, caracterise en 

ce que X~ represente SC^" . 

3. Compose suivant l'une ou 1' autre des revindications 
1 et 2, caracterise en ce que R f represente un groupe allcyle 
f luor 6 . 

25 4, Compose suivant l'une quelconque des revendications 

1 i 3i caracterise en ce que R^ represente un groupe methyie et 

2 3 4 
R , R et R representent de l'hydrogfene. 

5_ Compos§ suivant l'une quelconque des revindications 

1 A 

H 3, caracterise en ce que R et R" representent un groupe xnfi- 
2 3 

30 thyle et R et R representent de I'hydrog&ne. 

6. ComposS suivant l'une quelconque das revendications 

13 4 

1 Ik. 3, caracterise en ce que R , R et R representent un groupe 
2 

methyie et R represente de l'hydrog&ne. 

7. Compose suivant l'une quelconque des revendications 

1 O O A 

35 1 a 3, caracterise en ce que R , R , R et R representent un 
groupe methyie. 

8. Compose suivant l'une quelconque des revendications^ 
1 h 3, caracterise en ce que R , R, ; .et"R representent de 1" hydro- 



g£ne et R 4 represente un groupe mSthyle* 

9. Compost suivant l'une quelconque des revendications 

1 2 

1 & 3, caract£ris§ en ce que R et R repr£sentent de l'hydrog£ne 
3 4 

et R et R repr€sentent un groupe m§thyle. 

5 10. Compost suivant l'une quelconque des revendications 

1 2 
1 £ 3, caract6ris€ en ce que R represente un groupe methyle, R 

3 4 

un groupe C 2 H et R et R repr€sentent de l'hydrogene. 

11. Compos§ suivant l'une quelconque des revendications 
1 I 3, caracteris£ en ce que R 1 repr€sente un groupe C^Lj et R 2# 
10 £3 et R 4 representent de 1 'hydrogens. 

1?. Compose suivant l'une quelconque des revendications 
1 h. 11, caract€ris£ en ce que R f 3^ repr£sente un groupe perfluoro- 
octyl sulfonate. 

13. compose suivant la revindication 1, caraeterisfi en 

1 2 3 4 

15 ce que R represente un groupe methyle, R , R et R represente 

de l'hydrog&ne et R f ^ est un groupe C 5 F ^ C0 2 ® 

14. Compose suivant l'une quelconque des revendications 

2 3 

1 a 3, caract£ris€ en ce qu'au moins deux des radicaux R , R et 
R^ repr§sentent un groupe alkyle inferieur. 
20 15. Proced§ de preparation d' un compost tel que d£fini 

k la revendication 1, caracterisS en ce qu'il consiste a. adop- 
ter le schema r^actionnel suivant ; 



: i-h.,: CH. 



CH.. -1*11. 



2CH 



Freidel 



OJ J.- u'coct SJ'»1±«» 



faction de 

LeucWiart- 

Wallach 



IICONU 

" reaction /** •' 

de Leuclchart* , 
lt l -C=0 II -CH- Kilo 



UCONit'2R3 
II C0011 
MgCl 



10 



CI!., yCII 3 



■Co. 



15 




a Idfliyde 

IICOOH 



U 1 -CH-N1« 2 H 3 



20 \ 



25 




If so 



It'-CH-N 



ir R-* n >l 



C ^3 / C,, 3 




reaction 
,f. de 
Eschweiler- 
Clarke 



R 2 V 



30 



35 



] . NuOC 2 II 5 
2. R r X 9 U 0 



V 

CH„ . CH, 




H 2 R 3 It' 1 



R r X' 



16, Composes d'isopropylbenz&ne efc leur proc6d6 de 
preparation, tels que Merits ci-dessus, notamment dans les 
exeraples donn6s„ 

Bruxelles, le. 

P.Pon de MINNESOTA MINING AMD MANUFACTURING COMPANY 
P.Pon du Bureau GEVERS, soci£t£ anonyroe 



